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Mikrokr istallmpc ; Paraffin 

Die Erfindung betrifft ein inikrokristallines Paraffin, seine Herstellung und 
seine Verwendung. 

Herk6mmlich.es, aus Erdol gewonnenes mikrolaristallines Paraffin (auch als 
Mikrowachse bekannt) besteht aus einem Gemisch gesattigter, bei Raumtempe- 
ratur fester Kohlenwasserstoffe mit einer Kettenlangenverteilung von C 25 bis 
C 80 • Die mikrokristallinen Paraffine enthalten neben n-Alkanen vielfach ver- 
zweigte iso-Alkane und alkylsubstituierte Zykloalkane (Naphthene) sowie - 
wenn auch in der Regel geringe - Anteile an AromaterL Der Gehalt an iso- 
Alkanen und an Naphthenen bewegt sich zwischen 40 und 70 % bestimmt nach 
EWF-Standard Test Method for Analysis of Hydrocarbonwax by Gaschroma- 
tography . Die mengenmafiige Dominant der iso-Alkane (und der Naphthene) 
bedingt ihre mikrokristalline Struktur. 

Der Erstarrungsbereich liegt zwischen 50 und 100 ° C nach DIN ISO 2207. Die 
Nadelpenetration weist Werte zwischen 2 x 10 ~* und 160 x 10 ~* mm nach 
DIN 51579 auf, Der Erstarrungspunkt und die Nadelpenetration werden ver- 
wendet urn unter den mikrokristallinen Paraffinen zu unterscheiden zwischen 
plastischen und harten mikrokristallinen Paraffinen. Weichplastische mikrokri- 
stalline Paraffine (sogenannte Petrolate) sind ziigig mit stark ausgepragtem 
KlebevermSgen, und sie weisen Erstarrungspunkte von 65 bis 70° C und Pene- 
trationswerte von 45 bis 160 x 10 -1 mm auf. Die Olgehalte liegen zwischen 1 
und 15 %. Plastische mikrokristalline Paraffine sind leicht formbar und knetbar 
und haben Erstarrungspunkte zwischen 65 und 80 ° C und Penetrationswerten 
von 10 bis 30 x 10 -1 mm. Die Olgehalte konnen bis zu 5 % betragen. Die harten 
mikrokristallinen Paraffinen sind zahhart und schwachklebend mit Erstar- 
rungspunkten von 80 bis 95 ° C und Penetrationswerten 2 bis 15 x 10 _1 mm. Die 
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Olgehalte betragen maximal 2 % (siehe Ullmaxins Enzyklopadia of Industrial 
Chemistry, VCH-Verlagsgesellschaft 1996). 

Mikrokristalline Paraffine besitzen eine hohe Molrpasse und damit hohe Siede- 
punkte. Sie werden bislang aus den RiickstMnden von Vakuum-DestiUation von 
Erdol, insbesondere bei der SchmierSlgewinnung (Riickstands-wachse), sowie 
aus Ausscheidungen des Erdols bei seiner Forderung, seinem Transport und 
seiner Lagerung gewonnen, und zwax in technologisch sehr aufwendigen und 
kostenintensiven Verf ahren mit mehreren Stufen, zum Beispiel Entasphaltie- 
rung, L5sungsmittelextraktion, Entparaff inierung, Entolung und Raffination. 
Die entolten mikrokristallinen Paraffine enthalten als Veninreinigung 
Schwef el-, Stickstoff- und Sauerstoff-Verbindungen. Sie sind demzuf olge nicht 
ganz geruchlos und weisen eine dunkelgelbe bis dunkelbraune Farbe auf. Die 
deshalb erf orderliche Raffination erf olgt in Abhangigkeit von der spateren 
Verwendung durch Bleichuiig (technische Anwendungen) oder durch Hy- 
droraffination (Anwendungen in der Lebensmittel- sowie Pharma-Industrie). 

Mikrokristalline Paraffine werden tiberwiegend als Mischungskomponente in 
Paraffin- bzw. Wachsmischungen eingesetzt Der Einsatz erf olgt aber meist in 
Bereichen bis 5 %. Dabei sollen vor allem Harte und Schmelzpunkt dieser Mi- 
schungen erhSht sowie Flexibilitat und Olbindigkeit verbessert werden. Typi- 
sche Anwendungen sind zum Beispiel die Herstellung von Wachsen zum Im- 

4' 

pragnieren, Beschichten und Kaschieren fiir die Verpackungs- und Textilindu- 
strie, von Heifisiegel- tmd Schmelzklebstoffen sowie von pharmazeutischen 
und kosmetischen Prodxikten, einschliefilich Kaugummi. Weiterhin werden sie 
bei Verguss- und Kabel-Massen sowie allgemein bei Kunststoffen verwendet 
aber auch in der Kerzen-, Gummi- und Reif enindustrie sowie in Pflege-, Gleit- 
schutz- und Korosionsschutz-Mitteln. 
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Aus der DE 69 418 388 T2 ist eine Hydroisomerisierung von bei Raumtemp era- 
tar f esten n-Paraffinen mit mehr als 15 C-Atomen unter Verwendung eines Ka- 
talysators auf der Basis eines Metalls der Gruppe VTH, insbesondere Platin, und 
einetn Bor-Silikat mit einer Struktur von ^-Zeolithen zu Produkten beschrie- 
ben, die zur Herstellung von Schinierolen geeignet sind. (Seite 1) 

In der DE 695 15 959 T2 wird die Hydroisomerisierung von wachshaltigen Ein- 
satzmaterialien zu Produkten beschrieben, die sich zur Herstellung von 
Schinierolen eignen. Dabei wird eine Temperatur von 270° bis 360°C und ein 
Druck von 500 bis 1.500 psi bzw. von 3,44 MPa bis 10,36 MPa angewendet Der 
Katalysator basiert auf einer katalysierenden Metall-Komponente auf porOsem, 
hitzebestandigem MetaUoxyd-Trager (siehe Seite 2, Absatz 1), insbesondere 
auf 0,1 bis 5 Gew.-% an Platin auf Aluminiumoxid oder Zeolithen, wie z.B. 
Offretit, Zeolith X, Zeolith Y, ZSM -5, ZSM-2 usw. (siehe Seite 3, Mitte). Das 
zu isomerisierende Einsatzmaterial kann jedes Wachs oder wachshaltige Mate- 
rial sein, insbesondere auch ein Fischer-Tropsch-Wachs (siehe Seite 5, Mitte). 
Der Wasserstoff wird dem Reaktor mit einer Geschwindigkeit von 1.000 bis 
10.000 SCF/bbl zugeftihrt und das Wachs mit 0,1 bis 10 LHSV (siehe Seite 6, 
Mitte). Das Isomerisierungsprodukt ist fliissig (siehe Seite 7, Zeile 7). Es kann 
durch Destillation fraktioniert werden oder durch Behandlung mit Losungs- 
mitteln, z.B. mit einem MEK/Toluol-Gemisch (siehe Seite 7, letzter Absatz). 

Das gesamte flxissige Produkt aus der Isomersierungsanlage wird vorteilhafter 

in einer zweiten Stufe bei milden Bedingungen unter Verwendung des Isome- 

risierungskatalysators auf der Basis eines EdelmetaUs der Gruppe VIII sowie 

einem hitzebestandigen Metalloxid behandelt, urn PNA und andere Verunrei- 

nigungen in dem Isomerisat zu reduzieren und somit ein Ol mit verbesserter 

Tageslichtbestandigkeit zu ergeben (siehe Seite 8, Absatz 2). Unter milden 

Bedingungen sind zu verstehen: Eine Temperatur im Bereich von etwa 170° 
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bis 270°C, ein Druck von etwa 300 bis 1.500 psi, eine Wasser-stoffgasrate von 
etwa 500 bis 1000 SCF/bbl und eine Stromungsgeschwindig-keit von etwa 0,25 
bis 10 vol./vol./Std. 

Die Produktionsdaten des Reaktors betragen 0,2 bis 2 v/ vh. Der W^sserstoff 
wird dem Reaktor mit einer Geschwindigkeit von etwa 0,089 bis 2,67 m3 H2 
pro 11 Wachs zugefiihrt Der Katalysator hat auf die Umwandlung einen ent- 
scheidenden Einfluss. Basiert er auf Platin und einem p-Zeolithen mit einem 
Porendurchmesser von etwa 0,7nm, so wird nicht die erwxinschte Umwandlung 
2xi einem Mitteldestillatprodukt beobachtet, insbesondere bei abnehmender 
Temperatur atif 293 / 9°C. (siehe Beispiel 3). 

Demgegenuber beschaftigt sich die Erfindung mit der Auf gabe ein neuartiges 
mikrokristallmes Paraffin, ein Verf ahren zu seiner Herstellung und eine Ver- 
wendung dieses mikrokristallinen Paraffins anzugeben. 

Diese Auf gabe ist zunachst und im Wesentlichen beim Gegenstand des An- 

spruches 1 (Produkt) bzw. des Anspruches 5 (Verf ahren) bzw, des Anspruches 

10 (Verwendung) gelost. Hierbei ist darauf abgestellt, dass das mikrokristalline 

Paraffin, herstellbar durch katalytische Hydroisomerisierxmg bei Temperaturen 

oberhalb von 200 ° C, aus Fischer-Tropsch-Synthese enthaltenen Paraffinen (FT- 

Paraffinen) mit einer C-Kettenlangenverteilxmg im Bereich von C 20 bis C 105 

gegeben ist Ubeirraschend hat sich herausgestellt, dass ein solches mikrokri- 

stallines Paraffin frei von Naphthenen und Aromaten ist. Weiter ist iiberra- 

schend, dass trotz Isomerisierung eine Kristallinitat erhalten geblieben ist. Eine 

kontinuierliche Herstelltmg mit definierten Eigenschaften ist ermSglicht. Die 

Herstellung ist sogar in einem Verf ahrensschritt mSglich. Es ist ein als Mikro- 

wachs zu bezeichnendes Produkt im niedrigen und hohen Erstaixungspunktbe- 

reich bereitgestellt. Eine kontinuierliche oder diskontmuierliche katalytische 

Hydroisomerisierung von Fischer-Tropsch-Paraffinen (FT-Paraffinen) kann 
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durchgefiihrt werden. Hinsichtlich FT-Paraffinen als solchen ist insbesondere 
auf die Ausfuhrungen von A. Kiihnle in Fette. Seif en. Anstrichmittel, 84. Jahr- 
gang, Seiten 156 ff . "Fischer-Tropsch-Wachse Synthese, Struktur, Eigenschaften 
und Anwendungen" zu verweisen. Kurzgef asst handelt es sich bei den FT- 
Paraffinen urn Par af fine, die nach dem Fischer-Tropsch-Verf ahren auf bekann- 
tem Wege aus Synthesegas (CO und H2) in Gegenwart eines Katalysators bei 
erhohter Temperatur hergestellt wurden. Sie stellen die am hochsteh siedende 
Fraktion des Kohlenwasserstoff-Gemisches dar. Es entstehen dabei im Wesent- 
lichen langkettige, wenig verzweigte Alkane, die frei von Naphthenen und 
Aromaten sowie von Sauerstoff- und Schwefel-Verbindungen sind. 

Solche FT-Paraffine mit einem hohen Anteil an n-Paraffinen und einer C- 
Kettenlange im Bereich von C 20 bis C 105 werden nach dem hier beschiiebenen 
Verfahren zu hochschmelzenden, mikrokristallinen Paraffinen mit einem hohen 
Anteil an iso-Paraffinen umgewandelt. 

Das inikrokristalline Paraffin ist gemafi dem Verf ahrens- Aspekts der Erfindung 
durch katalytische Isomerisiertmg wie f olgt herstellbar: 

A. Einsatz von FT-Paraffin als Ausgangsmaterial 

a) mit einer C-Kettenlange im Bereich von C 20 bis C 105 , 

b) vorzugsweise mit einem Erstarrungspunkt im Bereich von 70 bis 105°C, 
insbesondere ca. 70, 80, 95 oder 105 ° C nach DIN ISO 2207, 

c) einer Penetration bei 25° C von 1 bis 15; 

d) einem Verhaltnis von iso- zu n-Alkanen von 1 : 5 bis 1 11 

B. Verwendung eines Katalysators, vorzugsweise in Form von Extrudaten, 
Kugeln, Tabletten, Granulaten oder Pulvern, zweckmaJBigerweise auf der 
Basis von 
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a) 0,1 bis 2,0, insbesondere 0,4 bis 1,0 MA.-%, bezogen auf den bei 
800°C gegluhten Katalysator, an hydrierendem Metall der achten 
Nebengruppe, insbesondere Platin, sowie 

b) eines Tragermaterials axis einem Zeolithen mit einem Porendurch- 
messer im Bereich von 0,5 bis 0,8 nm (5,0 bis 8,0 A), 

C. Anwendung einer Prozess-Temperatur von mehr als 200, insbesondere 
von230bis270°C, 

D. Anwendung eines Drucks von 2,0 bis 20,0 insbesondere von ca. 3 bis 
8 MPa in Gegenwart von Wasserstoff und einem Verhaltnis von 
Wasserstoff zu FT-Paraffin von 100 : 1 bis 1000 : 1, insbesondere etwa 
250 : Ibis 600 :lNm 3 /m 3 . 

Zweckmafiigerweise ist der Belastung des Reaktors mit dem FT-Paraffin im Be- 
reich von 0,1 bis 2,0, insbesondere mit 0,2 bis 0,8 v/ v . h (Volumen FT-Paraf£in 
pro Volumen des Reaktors innerhalb einer Stunde). 

Die Ausbeute an Hydroisomerisaten liegt zwischen 90 und 96 MA-%, bezogen 
auf das jeweils eingesetzte FT-Paraffin. Die erhaltenen Hydroisomerisate ent- 
hielten in Bezug auf niedrig schmelzende Alkane noch Alkane in C- 
Kettenlangenbereich <= C 20 bis zu 5 % (in der Regel bis zu 3 %). Diese Alkane 
konnten problemlos durch Vakuum-Destillation mit Wasserdampf abgetrennt 
werden. 

Der eingesetzte Katalysator ist bevorzugt auf Basis eines /?-Zeoliths gebildet 
Der Katalysator kann auf Basis von Pulver oder von Kleinteilen eingef ormt 
sein. Edelmetall kann zum Beispiel in Form einer kationischen Bindung nach 
bekannten Methoden in den j£~Zeolith eingetauscht seku Der bzw. die Zeolithe 
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haben eine BEA-Struktur. Der >ff-Zeolithhat einSI0 2 zuA10 3 Mol-Verhaltnis 
von 20 : 1 bis 100 : 1 (bspw. 25^0^5,40,45,50,55,60,65,70,75,80,85,90,95 :1) und 
enthalt weniger als 0,02 % Alkali-Oxid bezogen auf die Trockensubstanz. 

Vorzugsweise wird die katalytische Hydroisomerisierung der FT-Paraffine kon- 
tinuierlich in einem Durchflussreaktor mit einem f est angeordneten Katalysa- 
tor, insbesondere in Form von Extrudaten, Kugeln oder Tabletten durchgefiihrt, 
wobei der Reaktor, wenn er, wie bevozugt, senkrecht ausgerichtet ist sowohl 
von oben nach unten als auch von unten nach oben durchstromt werden kann. 
Das Verfahren kann aber auch diskontinuierlich in z.B. einem Rtihrautoklaven 
in einem Batch-Verfahren dxirchgefiihrt werden, wobei der Katalysator in ei- 
nem durchlassigen Netz enthalten ist oder f ein verteilt als Granulat oder Pulver 
im FT-Paraffin eingesetzt ist: Die Prozess-Parameter des kontinuierlich sowie 
des diskontinttierlichen Verfahrens sind gleich. 

Die erfindungsgemafi erhaltenen mikrokristallinen Parafftne haben f olgende 
Eigenschaften: 

Verglichen mit den eingesetzten FT-ParafiEinen haben sie niedrigere Erstar- 
rungspunkte und enthalten neben n-Alkanen einen hohen, insbesondere hohe- 
ren Gewichtsanteil an iso- als an n-Alkaneru Der Anteil an n- bzw. iso-Alkanen 
wird durch die Gaschromatografie bestimmt. Der durch die Hydroisomerisie- 
rung erreichte erhohte Isomerisierxmgsgrad findet seinen Ausdruck in erhohten 
Penetrationswerten, einem verringerten Kristallisationsgrad und einer abge- 
senkten Schmelzenthalpie. AuJSerdem weisen diese Produkte eine pastdse bis 
zahklebrige Konsistenz auf bei etwas krumeliger Erscheintmgsf orm. 



Der Kristallisationsgrad wird durch eine Rontgenbeugungsanalyse festgestellt 

Er bezeichnet den kristallinen Anteil im erhaltenen Produkt im Verhaltnis zu 
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dem amorphen Anteil. Die amorphen Anteile fiihren zu einer anderen Beugung 
der RSntgenstrahlen als die kristallinen Anteile. Die Nadelpenetration bei 
25 ° C bei den erfindungsgemafien Produkten ist im Bereich von 20 bis 160, ge- 
messen nach DIN 51579. Die erhaltenen Produkte sind bei 20 ° C £est, in dem 
Sinrie, dass sie nicht verlauf en. 

Der kristalline Anteil ist insbesondere wie f olgt vexringert: Wahrend beim Ein- 
satzgut ein kristalliner Anteil in einer Bandbreite von 60 bis 75 % auf tritt, ist 
beim Hydroisomerisat ein solcher von 30 bis 45 % zu beobachten. Insbesondere 
im Bereich von 35 bis 40 (36, 37, 38, 39)%, 

Die kristallinen Anteile und die amorphen Anteile werden durch die genannten 
Rontgenbeugungsanalyse jeweils inMA.-% angegeben. 

Die erfindungsgemafi aus FT-Paraffinen hergestellten mikrokristallinen Paraf- 
fine haben physikalische und stoffliche Eigenschaften, die denen von mikrokri- 
stallinen Paraffinen auf Erdolbasis (Mikrowachse) ahnlich bzw. vergleichbar 
sind. 

Die durch kataly tische Hydroisomerisierung hergestellten inikrokristallinen 

Paraff ine konnen auch mit einem Losungsmittel entolt werden. Hiermit ist je- 

doch nicht ausgesagt, dass die beschriebenen Hydroisomerisierungsprodxikte 

einen Gehalt anlierkommlichem Ol aufweisen. Es werden jedenf alls aber sehr 

kurzkettige n- bzw. iso-Alkane entfernt. Bei Verwendung eines Losungsmittel- 

gemischs von Dichlorathan: Toluol von 95 : 5 Volumenteilen und einem Pro- 

dtakt-Losemittelverhaltnis von 1 : 3,6 Teilen bei 22 ° C wird ein entoltes mikro- 

kristallines Paraffin in einer Ausbeute von 80 bis 90 Gew.-%, bezogen auf das 

eingesetzte Hydroisomerisat, erhalten. Es hat folgende Eigengschaften: 

- Nadelpenetration: von 1 x 10 ^ bis 7 x 10*" 1 , insbesondere 3 x 10 ^ bis 6 x 

io- 1 nun, bestimitit nach DIN 51579, 
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- Olgehalt 1,0 bis 2 Gew.-% insbesondere 1,2 bis 1,6 Gew.-%, bestimmt dxirch 
MIBK nach modifizierter ASTM D 721/87 

- Erstarrungspunkt: ca. 60 bis ca. 95°C, insbesondere 70 bis 85 °C ,bestimmt 
nach DIN ISO 2207. 

Dttrch die Entfernung des Ols wurde also axis dem mittelharten Prodxikt ein 
hartes Produkt, wenn man es mit den Typen auf Erdolbasis vergleicht. Dann ist 
das entolte Hydroisomerisat mit den hartesten Typen auf Erdolbasis vergleich- 
bar. 

Auf grund seiner Eigenschaften kann das erfindungsgemafi hergestellte mikro- 
kristalline Hydroisomerisat sowie das entsprechende entolte mikrokristalline * 
Hydroisomerisat wie ein Mikrowachs verwendet werden (siehe Einleitung). 
Insbesondere kann das erhaltene Hydroisomerisat audi oxidiert werden. Es 
werden oxidierte Produkte erhalten, die nach Schqielzbereich xmd Qxidations- 
grad unterschieden und vor allem als Korrosionsschut2atnittel xmd als Hohl- 
raum- xmd Unterbodenschutzmittel fur Kraftf ahrzeuge eingesetzt werden. Sie 
werden dariiber hinaus in Emulsionen als Pflege- und Trennmittel und als Ad- 
ditiv fur Druck- xmd Kohlepapierfarbmassen verwendet. 

Die Saxire- xmd Estergruppen, die statistisch xiber Kohlenwasserstoffketten ver- 
teilt sind, konnen mit anorganischen oder organischen Basen zu in Wasser dis- 
pergierfahigen Formxilierxmgen ximgesetzt werden (Emulgierwachse) xmd fxih- 
ren zu Prodxikten mit sehr guter Metallhafttmg. 

Weitere Anwendungsgebiete sind die Herstellxmg von Impragnierungs-, Be- 

schichtungs- und Kaschierwachsen fur die Verpackungs- xmd Textilindiistrie 

Heifisiegel- xmd Schmelzklebstoffen als Blendkomponente in Kerzen und ande- 

ren Wachswaren in Wachsmischxmgen fiir Malkreiden, FxuSboden- xmd Auto- 

pflegemitteln sowie fiir die Dentaltechnik xmd die Pyrochemie. 
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Sie sind f erner Bestandteil von Lichtschutzwachsen fur die Reif enindustrie elek- 
trischen Isoliermaterialien Geriist- und Modellwachsen fiir die Feingussindu- 
strie sowie Wachsf ormulierung fiir die Sprengstoff-, Munition- und Treibstatz- 
techhik. 

Weiterhin eignen sich derartige Produkte als Trennmittel bei der Verpressung 
von Holz-, Span- und Faserplatten bei der Herstellung von Keramikteilen und 
auf grund ihres Retentionsvermogens zur Herstellung losemittelhaltiger Pfle- 
gemittel, Schleif- und Polierpasten sowie als Mattierungsmittel fiir Lacke. 

Weiterhin konnen diese Produkte zur Rezeptierung von Klebwachsen, Kase- 
wachsen, kosmetischen Praparaten, Kaugximmigrtindlagen, Guss- und Kabel- 
massen, spriihf ahigen Schadlingsbekampfungsinitteln, Vaselinen, kunstiichen 
Kaminscheiten, Gleitmitteln und Schmelzklebstoff en eingesetzt werden. 

Eine Priifung auf Lebensmittelechtheit wird beispielsweise nach FDA, § 175. 
250 vorgenommen. 

Die Erfindung wird nun anhand von Beispielen irn Einzelnen erlfiutert. 
Beispiel 1: 

Ein FT-Paraffin mit einem Erstarrungspunkt bei 97 ° C wurde mit Wasserstoff 
bei einem Druck von 5 MPa (50 bar), einer Temperatur von 270 ° C und einem 
v/vh-Verhaltnis von 0,3 katalytiscii isomerisiert. Die eingetretene Hydroisome- 
risierung wurde durch Kennzahlen in Tabelle 1 belegt. 
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Der Katalysator hat enthalten, vor eingetretener Hydroisomerisierung, 
0,8MA-%Platinauf ,0-Zeolithund einSI0 2 zuAl 2 0 3 Mol-Verhaltnis von 
23 : 1. Der Katalysator lag in Wasserstoffform vor. Er enthielt weniger als 0,02 % 
Alkali-Oxid bezogen auf die Trockensubstanz. 

Das Hy droisomerisat ist weifi, geruchlos, leicht klebrig und unterscheidet sich 
damit deutlich von dem sprod-harten Einsatzprodukt. Der Iso-Alkan- Anteil ist 
urn ca. das 6-f ache erhQht, was durch den erhohten Penetrationswert, den ver- 
ringerten kristallinen Anteil und die abgesenkte Schmelzenthalpie belegt wird. 
Das so hergestellte synthetische, mikrokristalline Paraffin ist entsprechend sei- 
nen Kennwerten zwischen einem plastischen und einem hartem Mikrowachs 
auf Erdolbasis einzuordnen. Mit dem Hy droisimerisat wurde somit ein Paraffin 
mit ausgepragter mikrokristalliner Struktur erhalten, dessen C-Kettenlangen- 
verteilung anhand der Kohlenstoff atome mit 23 bis 91 in etwa der des Einsatz- 
produktes mit 27 bis 95, jedoch eben verschoben zu kleineren Kettenlangen hin, 
entspricht Die Kettenlange wurde durch Gaschromatografie bestimmt. 

Beispiel 2: 

Ein FT-Paraffin mit einem Erstarrungspunkt bei 70 ° C wurde mit Wasserstoff 
bei einem Druck von 5 MPa (50 bar) einer Temperatur von 250 ° C und einem 
v/ vh-Verhaltnis von 0,3 katalytisch isomerisiert. Die eingetretene strukturelle 
Umwandlung wurde durch die Kennzahlen in der Tabelle belegt. 

Es wurde der gleiche Katalysator wie in Beispiel 1 eingesetzt. • 

Das Hydroisiomerisat ist weifi und geruchlos sowie past5s und leicht klebrig. 

Der iso-Alkan- Anteil ist urn das ca. 5-fache erhQht. Der hohe Isomerisierangs- 

grad findet seinen Ausdruck in dem deutlich erh5hten Penetrationswert, dem 

verringertem kristallinen Anteil und der abgesenkten Schmelzenthalpie. Das so 
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erhaltene mikrokristalline Paraffin hat eine ahnliche allerdings etwas verklei- 
nerte C-Kettenlange wie das FT-Paraffin, was anhand der Kohlenstoffatome 
deutiich wird: 23 bis 42 beim Hydroisomerisat und 25 bis 48 beim FT-Paraffin. 
Das so hergestellte synthetische mikrokristalline Paraffin ist entsprechend sei- 
nen Kennwerten einem auf Erdolbasis gewonnenen weichplastischen mikrokri- 
stallinen Paraffin vergleichbar. 

Die Beispiele 1 und 2 zeigen, dass durch das erfindungsgemaCe Verf ahren die 
FT-Paraffine, die uberwiegend aus n- Alkane bestehen und eine f einkristalline 
Struktur sowie eine sprod-harte Konsistenz aufweisen, in nicht fliefiende, 
pastose oder feste Paraffine umgewandelt warden, die niedrigere Schmelztem- 
perattiren als die Einsatzprodukte aufweisen. Diese Paraffine zeichnen sich 
durch einen hohen Gehalt an verzweigten Alkanen aus und weisen inf olgedes- 
sen eine mikrokristalline Struktur mit deutiich verringertem Kristallisations- 
grad sowie eine plastische bis leicht klebrige Konsistenz auf . Bei den verzweig- 
ten Alkanen handelt es sich iiberwiegend urn Methyl-Alkane, wobei die Me- 
thyl-Gruppen vorzugsweise in der 2-, 3-, 4- oder 5-Position auftritt. Im geringen 
Mafie wurden auch mehrf ach Methyl-verzweigte Alkane gebildet. 

Die Ergebnisse der Beispiele 1 und 2, verglichen auch mit dem Einsatzprodukt 
sind in der beigefugten Tabelle 1 zusammengestellt. 

Beispiel 3: 

Es wurde ein Katalysator (zylinderf ormiges Extrudat, Durchmesser 1,5 mm, 
Lange ca. 5 mm) unzerkleinert eingesetzt In das Reaktorrohr (Gesamtvolumen 
172 ml, Innendurchmesser 22 mm) wurden 92 ml Katalysator unverdtinnt ein- 
gefullt Die BCatalysatorzone wurde auch mit dem Erdmaterial uberschichtet. 
Ein Thermoelement wurde so im Reaktor positioniert, dass die Temperatur in 
einer Tiefe von 2 cm und 17 cm der Katalysatorschuttung gemessen wurde. Die 
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Katalysatoren waren getrocknet und aktiviert (durch hohe Temperatur wird 
Wasser ausgetrieben und Platin reduziert). 

Als Paraffin-Einsatzprodukt wurde ein FT-Paraffin C80 (Erstarrungspunkt 
81 ° C, Masse-Verhaltnis n~/iso~Paraffine: 93,9/6,1) verwendet. Der Olgehalt 
des Ausgangsproduktes betrug 0,5 %. Der Nadelpenetrationswert 6,0. 

Die Versuche wurden bei einem Wasserstoff druck von 50 bar durchgefiihrt 

Es wurden folgende Ergebnisse erzielt: Bei 260 ° C und 0,96 v/ vh erhShte sich 
der iso-Anteil (MA.-%) von 6,1 (FT-Paraffin) auf 42 (Hydroisomerisat). Der Er- 
starrungspunkt war 77 ° C, der Olgehalt 18,8 %. Der Nadelpenetrationswert 32. 

Der Katalysator war ein Platinkatalysator auf J3 - Zeolith. Hinsichtlich fi- 
Zeolithen wird auf die Literaturstelle "Atlas of Zeolithe Structure-Typs", Else- 
vier Fourth Revised Edition, 1996, hingewiesen. 

Zu diesem Beispiel erhaltene Gaschromatogramme sind als Anlage beigefiigt. 

Im Unterschied zu den aus der ErdSl gewonnenen mikrokristallinen Paraffinen 
enthalten die durch die erfindungsgemafie Hydroisomerisierung hergestellten 
vollsynthetischen mikrokristallinen Paraffine keine stark verzweigten iso- 
Alkane, keine zyklischen Kohlenwasserstoffen (Naphthene) und insbesondere 
keine Aromaten sowie Schwef el-Verbindungen. Sie entsprechen damit hSchsten 
Reinheitsanf orderungen f iir mikrokristalline Paraffine und sind damit hervor- 
ragend pradestiniert ftir den Einsatz in der kosmetischen und pharmazeuti- 
schen Industrie sowie zur Verpacktmg und Konservierung in der Lebensmitte- 
lindustrie. 
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Tabelle: Kennwerte von Ausgangsstoff en und Reaktionsprodtikten 



Kennwerte 


Einheit 


Mefimethode 


Beispiel 1 


Beispiel 2 








FT- 

Paraffin 


Hydro- 

isomeri- 

sat 


FT- 

Paraffin 


Hydro- 

isomeri- 

sat 


Erstarrungs- 
punkt 


°C 


DIN ISO 2207 


97,0 


86,5 


71,5 


61,5 


Penetration N 
bei 25 ° C 


0,1 mm 


DIN 51579 


2 


42 


13 


98 


Schmelzent- 
halpine 


j/g 


ASTMD4419 


221 


127 


195 


120 


kristalline 
Anteile 


MA,% 


R6ntgen- 

beugungs- 

analyse 


70,7 


43,5 


62,4 


38,8 


Gewichtsver- 
haltnis n/iso 
Alkane 


% 


Gaschro- 
matografie 


88/12 


37/63 


91/9 


43/57 


Olgehalt 
(MTBK) 


MA.-% 


ASTM D721- 
87 

(modifiziert) 


0,66 


14,6 


0,4 


23,1 
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ANSPRUCHE 

1. Mikrokristallines Paraffin, herstellbar durch katalytische Hydroi- 
somerisierxing bei Temperaturen oberhalb von 200 ° C aus FT- 
Paraffinen mit C-Kettenlangenverteilxing im Bereich von 20 bis 105. 

2. Mikrokristallines Paraffin nach Anspruch 1 oder insbesondere 

danach, dadurch gekennzeichnet, dass es bei 25 ° C nicht fliissig ist, 
sondern zumindest pastos mit einer Nadelpenetration von weniger 
als 100 x 10 " l mm, gemessen nach DIN 51579. 

3. Mikrokristallines Paraffin naeh Anspruch 1 oder insbesondere da- 
nach, dadurch gekennzeichnet, dass es frei von aromatischen hetero- 
zyklischen Verbindungen ist. 

4. Mikrolaistallines Paraffin nach den Anspruchen 1, 2 oder 3 oder ins- 
besondere danach, dadurch gekennzeichnet, dass der Gewichtsanteil 
der iso- Alkane grofier als der der n-Alkane ist. 

5. Verfahren zur Herstellung eines mikrokristallinen Paraffins insbe- 
sondere eines mikrokristallinen Paraffins nach einem der Anspruche 
1 bis 4, durch katalytische Hydroisomerisierung durch 

A. Einsatz von FT-Paraffinen als Ausgangsmaterial mit Kohlenstoff- 
Atomen im Bereich von 20 bis 105 und 

B. Verwendung eines Katalysators 

C. Anwendung einer Prozess-Temperatur von mehr als 200 ° C und 
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D. Einwirkung von Druck in Gegenwart von Wasserstoff . 

6. Verfahren nach Anspruch 5 oder insbesondere danach, gekenn- 
zeichnet durch die Verwendung eines Katalysators auf der Basis 

• eines Zeolithen vorzugsweise /? -Zeolithen mit einer Porengrofie 
zwischen 0,50 und 0,80 run als Tragermaterial und eines Metalls der 
8. Nebengruppe als aktive Komponente. 

7. Verfahren nach einem der Ansprtiche 5 oder 6 oder insbesondere 
danach, dadurch gekennzeichnet, dass bei erhohtem Druck und er 
hohter Temperatur gearbeitet wird. 

8. Verfahren nach einem der Ansprtiche 5 oder 7 oder insbesondere 
danach, gekennzeichnet durch eine Prozess-Temperatur von 200 bis 
300 ° C 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 8 oder insbesondere da- 
nach, dadurch gekennzeichnet, dass der Druck 2 bis 20 MPa betrSgt 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 9 oder insbesondere da- 
nach, dadurch gekennzeichnet, dass der Druck 3 bis 8 MPa betragt. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 10 oder insbesondere da- 
nach, gekennzeichnet durch eine Prozesstemperatur von 230 bis 270 ° 
C 

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 8 oder insbesondere da- 
nach, gekennzeichnet durch ein Feed-Verhaltnis von Wasserstoff zu 
FT-Paraffin von 100 : 1 bis 1.000 : 1 Nm 3 pro m 3 . 
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13. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 12 oder insbesondere da- 
nach, gekennzeichnet durch ein Feed-Verhaltnis von Wasserstoff zu 
FT-Para££in von 250 : 1 bis 600 : 1 Nm 3 pro m 3 . 

14. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 13 oder insbesondere da- 
nach, dadurch gekennzeichnet, dass die irrit einer Belastung von 0,1 
bis 2,0 v/ vh, bevorzugt 0, 2 bis 0,8 v/vh gearbeitet wird. 

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 14, oder insbesondere 
danach, dadurch gekennzeichnet, dass der Katalysator eine Poren- 
grofie zwischen 0,55 bis 0,76 nm aufweist. 

16. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 15, oder insbesondere 
danach, dadurch gekennzeichnet, dass der Katalysator eine Hy- 
driermetallkomponente der Vffl. Nebengruppe des Periodensystems 
aufweist. 

17. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 16, oder insbesondere 
danach, dadurch gekennzeichnet, dass der Katalysator als Hy drier- 
metall Platin aufweist. 

18. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 17, oder insbesondere 
danach, dadurch gekennzeichnet, dass der Platinanteil des Katalysa- 
tors 0,1 bis 2,0 MA.-% bevorzugt 0,4 bis 1,0 MA.-% betragt, bezogen 
auf den bei 800 ° C gegliihten Katalysator. 

19. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 18, oder insbesondere 

danach, dadurch gekennzeichnet, dass das FT-Paraffin in einem Er- 
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starrungspunkt-Bereich von 70 bis 105 ° C, bevorzugt mit Erstar- 
rungspunkten von 70, 80, 95 oder 105 ° C eingesetzt wird. 

20. Verwendung der rnikrokristallinen Paraffine nach den AnsprQchen 1 
bis 4 sowie die nach den Verfahrensanspruchen 5 bis 9 hergestellten 
mikrokristallinen Paraffine im pharmazeutischen oder kosmetischen 
Bereich oder in der Lebensmittel-Industrie. 
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ZUS AMMENF AS SUN G 
Mikrokristallines Paraffin 

Es wird ein neues, vollsynthetisches, mikrokristallines Paraffin beschrie- 
ben, das durch katalytische Hydroisomerisierung von FT-Paraffinen mit 
20 bis 105 Kohlenstoff atomen auf einfache Weise und mit hohen Ausbeu- 
ten erhalten werden kann. Sie sind bei Raumtemperatur pastos bis f est 
und haben einen hoheren Anteil an iso-Paraffine als an n-Paraffinen. Sie 
enthalten keine Aromaten. Daher eignen sie sich insbesondere fur phar- 
mazeutische und kosmetische Anwendungen sowie in der Lebensmitte- 
lindustrie. 
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Gaschr oma t ogramme Beispiel 3 



Gaschronatogramn 



FT-Paraff in 



l_J 2- 



n-Porofflm 




10,9 X 




89,1 X 

Sn-Porotflnt 0 lio-Poioltloi 




Uo-Poroftinc 



IB 18 20 ZZ 24 25 ZB 30 31 34 JB 38 40 42 44 48 48 80 52 54 51 SB M 82 S4 66 SB 70 T2 74 71 78 BO 82 84 88 88 

C-Zahl 



Goscbronatbgramn 



Hydroisomer i sat 




74 78 78 BO R 84 65 



Gas chr analog rams 



Hydroisomer isot , entolt 





^n-Parofflne g] lio-ParofflM 




n-Parafflna 

||. / 









Uo-farnfMne 



24581 



ITT 



^rhfimnnn — ^ nenl 



